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Ⅰ研究の成果(1000字 程度)
(図表 も含 めて分か りやす く記入 のこと)
本研究室では、体積 スケール で0.1mLオー ダー を想定 した化学実験 に対応す るガラス製
マイクロスケール用実験器具の開発 を行 なっている。 この量は試薬の調製や分析ステ ップ
では十分な量であるが、反応や分離等の実験操作においては既存器具の使用では困難 とな
るレベル と考 えられる。このマイ クロスケール用実験器具を用いて、東京大学工学部化学 ・
生命系の学部三年生が受講す る有機化学学生実験の一課程 であるp-メチル アセ トフェノン
の合成(Friedel-Craftsアシル化反応)の スケール ダウン化 を行なった。 この反応は、還流
による反応、冷却、抽出、脱水、濾過、減圧蒸留(Fig1)とい う有機合成反応 で頻繁 に用 いら
れ る操作を一通 り含んでいる。
実施 した結果 、47%の収率でp-メチルアセ トフェノンが得 られた。以前に行なった実験
結果 と比較する と(Table1)、実際に学生実験で行なわれてい るスケール に対 して1/6スケー
ルで実施 した場合 と同等の収率が得 られたことになる。1/100にスケール ダウン したことに
よって想定 され る物質損失 の効果は単純に表面積 ・体積比で考えると4.6倍とな り、その場
合に想定 され る収率は17%となる。 したがって、本実権においてはスケールダ ウンに伴 う
物質の損失量 を大幅に抑 えることができた と言える。そ こで各実験ステ ップにおける 目的
物質の損失量を調べた ところ、反応後の目的生成物の量に対 して抽出操作で18%、乾燥剤
による脱水で26%、トルエ ン除去 ・蒸留操作において9%であった。脱水における損失は、
抽出にお ける水の除去率や加える乾燥剤 の量によって大きく左右 され実験毎の値のバ ラつ
きが比較的木 きいため、人為的操作 の改善による損失率の低減が期待 され る。
また本研 究の主要 目的 となる実験廃棄物の削減 とい う面において、排 出され た廃液 は、
トルエ ン廃液で0.60g、最 も廃液が多 く生 じる抽出操作 において5.0gであ り、基準スケー
ルに比べて2桁 減少 させ ることができた。 したがって、本研究室で開発 したマイクロスケ
一ル実験器具が、化学実験のスケール ダウンに対す
る有効性 を確認を行な うことができた と言 える。今
後は、対応 できる実験操作の種類 を増やす こと、実
験器具が小 さくなることに伴 う操作性の さらな る
改善、測定等の周辺器具 とのマ ッチングなどが求め
られ る。
Table1p-メチルアセ トフェノン合成実験の実験スケー
ル と収率
Fig.1マイクロスケール減圧蒸留装置
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